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Bes hreibung 

[0001] Die Erfindung berrTfft Fallungskieselsaure. die mit Aluminlumoxid dotiert ist. ein Verfahren zu deren Herstel- 
lung und die Verwendung dieser aluminiumdotierten Fallungskieselsauren. 

5 [00021 Kieselsauren und Alumlniumsllikate, welche durch Fallung mittels Natriumsllikatlosung und Schwefelsaure, 
Natrlumsilikatlosung und anschlieBender Zugabe eines Idslichen Metallsalzes hergestellt wurden. sind bekannt. Bei 
diesen Herstellprozessen warden auf unterschiedliche Weise Metallionen in Form ihrer Saize Oder deren Losungen 
zugesetzt, so z.B. Zr T», Zn-lonen. Diese lonen konnen auch chemische Bindungen mit Bestandteilen der Kieselsaure/ 
Silikatoberflache eingehen und durch einfaches Waschen nicht abgespult werden. Diese lonen erzeugen kationische 

10 Ladungen an der Oberflache der Kleselsauren/Silikate und sorgen hierdurch bei der Anwendung in dem Paplerstrich 
von z. B. Inkjet-Papleren fur eine Fixiemng der meist anionischen Farbstoffe und fur brillante Farben im Papierstrich. 
[0003] Fur den Einsatz in der Papierindustrle werden Fullstoffe, die zum Belspie! in Inkjet-Medien die TInte gut ab- 
sorbleren und die Brillanz der Farben erhalten, benotigt. Urn die Druckgeschwindigkeit ertiohen zu konnen und die 
DruckpunktgroBe beim Inkjet-Druck verringern zu konnen. ist eine schnelle Trocknung unabdingbar. Eine Moglichkeit, 

15 diesen Anforderungen zu entsprechen, Ist das Aufbringen von kieselsaurehaltigen Beschchtungen auf die Medien. 
Diese Beschichtungen ennoglichen eine rasche Tlntenaufnahme, veibessem die Punktscharfe und fordern die defi- 
nierte kreisfomiige Ausbreitung des Tin tent ropf ens. Des weiteren verhindem sie Durchschelnen oder Durchschlagen 
der Tinte und erzeugen hohe Farbdichten. 

[0004] Fur den Einsatz in der Papierindustrie werden daher extrem leicht dispergierbare Fullstoffe benotigt, die zum 
20 Beispiel in tnkjet-Papier oder Inkjet-Folle die Tinte gut absorbieren, und die Brillanz der Farben erhalten. 

Beschreibung der Erfindung 

[0005] Die Herstellung von dotierten und undotierten Kieselsauren und Silikaten sind bereits umfangrelch beschrie- 
25 ben. so z. B. in EP 0 643 015, DE 117 22 45. EP 0 798 266, DE 314 42 99 oder DE 124 50 06. 

[0006] Alle dort beschriebenen Fallungen zur Herstellung der Kieselsaure beinhalten drei Verfahrensschritle 1 ,) Vor- 
legen von Wasser und optional Natrlumsilikatlosung, optional EInstellung von pH, Leitfahlgkeit durch Zugabe von Sal- 
zen Oder deren Losungen (z.B. Natriumsulfat) ; 2.) Fallphase: hierwird. meist durch Zugabe einermineralischen Saure 
wi Schwefelsaure, das Ausfallen der Kieselsaure oder des Silikates bewirkt; 3.) Ansauerung der Kieselsaure-ZSilikat- 
30 suspension vor der weiteren Aufarbeitung. Alle drei Phasen sind gekennzeichnet durch ein bestimmtes Temperatur-. 
Dosier- und pH-Regime, mogliche Unterbrechungs- und/oder Zwischenstufen oder der Zugabe unterschiedliche SaIze 
od r deren Losungen. 

[0007] Urn an der Oberflache der Kieselsauren / Sillkate kationische Stellen (Sites) zu erzeugen, werden - minde- 
stens zweiwertige - Metallionen zur ausgefallten Kieselsaure zugegeben (EP 0 493 203). Bei diesen Metallen kann es 

35 sich urn Erdalkalimetalie, Seltene Erden Metalle, Ubergangmetalle (z.B. Tl, Zr, Fe. Ni, Zn) oder Aluminium handeln. 
Diese Metalle konnen als lonen in Fomi ihrer SaIze oder deren Losungen zugegeben wenien. Bei den Salzen kann 
es sich um organische SaIze oder Komplexe handeln, so z.B. Carbonate, Polycarbonate oder auch anorganische 
SaIze wie Halogenide, Oxyhalogenlde, Nitrate, Phosphate, Sulfate, Oxydsulfate. Hydroxide, Oxidhydroxide. 
[0008] Die genannten lonen entfalten ihre WIrkung vor allem, wenn sie in die Oberflache der Kieselsauren bzw. 

40 Sillkate integriert sind (chemisch gebunden und/oder physikalisch fixiert). Hierfur ist jedoch die Behandlung einer be- 
reits gefallten Kieselsaure oder eines bereits gefallten Silikates (Suspensionen derselben) mit Salzen oder Losungen 
der genannten lonen nicht ausreichend. 

[0009] EP 0 492 263 offenbart solche Kieselsauren bzw. Verfahren. Zu deren Herstellung werden Metallsalze zur 
Dotierung entweder auf bereits hergestellte und resuspendierte Kieselsaure oder auf bereits gefallte aber noch nicht 
45 abfiltrierte Kleselsauresuspensionen aufgetragen. In beiden Fallen werden die Metallionen zwar an der OberflSche 
der Partlkel abgeschieden. eine chemische Einbindung der Metalle in das Siilkatgerust findet jedoch nicht statt. Auf 
diese Weise hergestellte dotierte Kieselsauren bluten leichl aus. bzw. die Metallionen konnen wieder abgegeben wer- 
den. 

[0010] Kieselsauren mussen haufig vermahlen werden, um eine bestimmte KomgroBe zu erhalten. Auch nicht ver- 
so mahlene Kieselsauren werden in weiteren Verarbeitungsschritten mechanischen Belastungen (z. B. durch Vemnischen 
Oder Verkneten) ausgesetzt, die zur teilweisen Zerstorung der ursprungllchen Partlkel fuhren. 

[0011] Werden Kieselsaurepartikel, die nur an der Oberflache mit Fremdmetallen dotiert sind, zerstort, so weisen 
diese kleineren Partikel Oberflachen auf. die keine Fremdatome aufweisen. 

[0012] Aufgabe der vorliegenden Erfindung war dah r, mit Aluminium dotierte Kles Isauren bereitzustellen, wobei 
55 das Aluminium weitgehend in das Silikatgenust eingeb ttet ist. 

[0013] Gegenstand der vorii genden Erfindung sind daher aluminlumdotierte Fallungskieselsauren, wobei die Kie- 
selsaurepartikel eine BET-Oberflache von uber 300 m2/g aufweisen und das Aluminium gleichmaBig in den Kiesel- 
saurepartikeln verteilt ist. 
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[0014] Bevorzugt wird die DotI rung mit AI2O3 durchgefuhrt. DerMass nanteil bei Verwendung anderer Aluminium- 

verbindungen kann auf AI2O3 angerechnet werden 

[001 5] Die erf indungsgemaBe Kieselsaure weist bevorzugt die f olgenden Parameter auf. die unabhangig oder gleich- 
zeieig erfullt sein konnen: AlsOg-Gehalt von 0.05 bis 0.5 Gew.-%. bevorzugt 0.05 bis 0,25 Gew-%. DBP^ufnahme 
5 von 500 bis 200g/1 00 g, bevorzugt von 250 bis 350 g/1 00 g; TeilchengroBe von kleiner 15 jun, bevorzugt 5 bis 12 
und insbesondere von 10 bis 12 p,m. 

[0016] Die BETOberftache der erfindungsgemaBen Fallungskieselsaure liegt uber 300 m^/g, bevorzugt zwischen 

350 bis 800 rrfi/g, besonders bevorzugt zwischen 350 bis 600 m^/g. 

[0017] Weiterhin ist ein Verfahren zur Herstellung der aluminiumdotierten Fallungskieselsauren Gegenstand der 
10 Erflndung, wobel nachelnander 

a) eine MIschung aus Wasser und Natriunnsllikat auf 70 bis 86 ^'C erhltzt und mit Schwefelsaure bis zur Neutrali- 
sation der Halfte des Natriumsilikats verseUt wird. 

b) die MIschung 30 bis 120 Minuten altert, 

15 c) die Mischung durch Zugabe von Schwefelsaure auf einen pH-Wert von 3,0 bis 7,0 eingestellt wird, 

d) die Mischung filtriert und der Filterkuchen gewaschen wird, 

e) der gewaschene Filterkuchen sprQhgetrocknet und/oder venmahlen wird, 

mil der MaBgabe, das in den Verfahrensschritten a und/oder c eine Aluminiumsalzlosung zudosiert wird, die Fallungs- 
20 kieselsaure eine BET-Oberflache von uber 300 m^/g aufweist und das Aluminium glek:hmassig in den Kieselsaurep- 
artikeln verteilt ist. 

[0018] Die so erhattenen Fallungskieselsauren konnen nach ihrer Herstellung abfiltiert und in Form des in Wasser 
redispergierten Filterkuchens Oder nach Trocknung des Filterkuchens (z. B. in Spruhtrockner, Dusentumntrockner, 
Spinflashtrockner, Buttnertrockner oder Drehrohrofen) und Vemnahlung (Trocken oder NaB, z. B. in einer wet-jet-mill) 

25 weit r venvendet werden. 

[0019] Die genannten Aluminiumsaize konnen in Forni ihrer Saize z. B. in Form von Chloriden, Nitraten, Carbonaten, 
Oxiden, Hydroxiden, Oxylchloride. Phosphate, Oxyhydroxide, Oxydsulfate, Polycarbonate und/oder Sutfaten zu un- 
terschiedlichen Zeitpunkten und zu unterschiedlichen Stadien des erfindungsgemaBen Verfahrens, d. h. der Fallung 
zugegeben werden. Es ist moglich, die Aluminiumsalzlosung kontlnuierllch wahrend der Verfahrensschritte a) und/ 

30 Oder c) in die Mischung zu dosieren. Weiterhin kann die Aluminiumsalzlosung in Verfahrensschritt a) und/oder in Ver- 
fahrensschritt c) jeweils vor der Zugabe der Schwefelsaure in die Mischung doslert werden. In jeder Ausfuhrungsform 
wird ein optimaler Einbau, bzw. eine gute chemisch-physikalische Verbindung der lonen mit der noch im Wachstum 
befindlichen Kieselsau re/Si likatoberflache gewahrleistet und selbst durch gerlnge Mengen der Aluminium-lonen eine 
hohe wirksame Konzentration an der Oberflache der Kieselsaurepartikel garantiert. 

35 [0020] Hervorzuheben bei dieser Art der Dotierung, dass sich das Aluminium nur durch Zerstdrung der Kieselsaure- 
/ der Silikatstruktur wieder entfemen lassen. 

[0021] Werden die Aluminiumsaize wahrend der gesamten Falldauer hinzugegeben, so werden diese auch in die 
innerenStrukturen der Kieselsaure /des Silikates eingebaut. Hierdurch erhaltman bei einer optionalen anschlieBenden 
Vemnahlung (Trocken oder Nassvemnahlung) der erfindungsgemaBen Kleselsauren wieder Teilchen, die an ihrer ge- 
40 samten Oberflache kationische Stellen (Sites) aufweisen. 

[0022] Der prozentuale Anteile des Aluminiums kann in der Oberf lachenregionen der Teilchen jedoch ein Vielfaches 
der uber die Teilchenmasse gemittelten Gewichtsprozente betragen, vor allem, wenn die Zugabe am Ende der Zugabe 
der Schwefelsaure erfolgt. 

[0023] In einer besonderen Ausfuhrungsform kann in einem odermehreren der Verfahrensschritte a), b) und c) unter 
45 Scherung, z. B. mit einen DIspax-Reaktor, gearbeitet werden. 

[0024] Die Zugabe des Aluminiums kann auch in einer Schwefelsaureldsung erfolgen. Zweckmassig wird Alumini- 
umsulfat in der Schwefelsaure gelost, die auch zur Fallung der Kieselsaure venA^endet wird, 

[0025] Die allgemeinen Parameter der Fallungsreaktion wie Temperatur, Ruhrgeschwindlgkeit, Konzentration der 
vorgelegten Natriumsilikatlosung oder Schwefelsaure entsprechen denen bei der Herstellung von undotierten Fal- 
50 lungskieselsauren und konnen z. B. in DE 117 22 45, EP 0 798 266, DE 314 42 99 oder DE 124 50 06 nachgelesen 
werden. 

Verwendung der erfindungsgemaBen aluminiumdotierten FSIIungskieselsauren 

55 [0026] Heutige Tint n, welche vor all m b i alien Arten des sogenannten Inkjet Drucks und desseh verwandten 
Verfahren benutzt werden, sind von anionischer Natur. Daher ist bzgl. der Fartomittelfixierung (Farbstoffe und Pigmen- 
te), der Farbbrillanz, der Druckscharfe und -tiefe von groBer Bedeutung. dass die zu bedruckenden Medien an ihrer 
Ob rflache, bzw. in ihren Oberf lachenregionen. Teitehen mit einer zumindest teilweisen kationischen Oberflache auf- 



3 



3DOCID: <EP 1193220A1J_> 



r 



EP 1 193 220 A1 

weisen. 

_[0027] Kleselsauren und Silikate werden heute bereits vielfachfur o.g. Fonnuliemngen eines Striches (z.B. Papier-. 
Foiienstrich) eingesetzt. EIne Modifikation dieser Kieselsauren und Silikaten derart, dass an ihrer Oberflache aktive, 
d.h. zugangliche. kationische Stellen (Sites) entstehen. kommt den heutlgen Erfordernissen aufgrund der haufig ver- 
5 wendeten anionischen Farbmlttel nach. 

[0028] Aufgrund des Einflusses der eingebauten MetalHonen auf den Brechungsindex konnen sich weitere Vorteile 
hinsichtjich der Verwendung in transparenten Medien ergeben, so z. B. bei derVerwendung von Kleselsauren/Silikaten 
In Strichen fur Pollen. 

[0029] Gegenstand der Erfindung 1st daher auch die Verwendung der erfindungsgema3en aluminiumdotierten Kie- 
10 selsauren. bzw. der durch das erfindungsgemaBe Verfahren hergestellten dotlerten Kieselsauren als Zusatz bef der 
Herstellung bedruckbarer Medien oder als MattierungsnnrtteL 

[0030] insbesondere konnen erfindungsmaBen Kieselsauren In Papierstrichen von z. B. Inkjet-Papieren und in Stri- 
chen fiir andere bedruckbare Medien, wie z. B. Folien, Overheadfolien oder bedruckbaren Textillen, Leinwanden Oder 
allgemein Papier vcrwendet werden. 
IS [0031 ] Die crtindungsgcmaBen Kieselsauren konnen nicht nur als getrocknete und gegebenenf alls vemriahlene Pro- 
dukte eingeset/i werden sondorn auch als Dispersionen. Vorteile in der Weiterverarbeitung bzw. Kostenvorteile liegen 
vor allem in der Verwendung von dispcrglerten Fllterkuchen der erfindungsgemaBen FSIIungskieselsauren/ bzw.-SIII- 
kate. 

[0032] Die erfindungsgcrrwlcn Fatiungskteselsauren konnen welterhin durch die Behandtung mil Silanen wie z. B. 
20 in DE 117 22 45. EP 0 79d 266 DE 314 42 99 oder DE 107 45 59 beschrieben, ganz oder teilweise hydrophobiert 

werden. 

[0033] Es 1st fur d»c VcrwcrxJung bci der Papierherstellung moglich, den Dispersionen der erfindungsgemaBen Kie- 
selsauren IHilfsstoffc die tr der Ptiper mdustrie ubilch sind, wie z. B. Polyalkohole, Polyvinylalkohol, synthetische Oder 
naturliche Polymcrc Pi<yrcn:c (TO, Fc Oxide. Al-Metallfilter), aber auch undotierte Kieselsauren (Fallungskiesel- 

2S sauren oder Aerosito) botnjmtficwn 

[0034] EIn weitorof Gc<jonstafxJ oor Erf.ndung sind Strelchfarben-Fomriulierungen fur Papier, enthaltend Polyvinyl- 
alkohol und Aluminium <*oticrc F-*Hurigskjcselsaure mit einer BET-Oberflache von uber 300 m^/g, wobei das Alumi- 
nium gleichmaBig in rton KicsAl<u«urcp««rliKeln verteilt ist, in Form einer Suspension mit einem Feststoffgehalt von 10 
bis 30 Gew.-%. Die Aicmir^ium-dotiorto Fallungskieselsaure kann wie beschrieben hergestellt werden. In den erfin- 

30 dungsgemaBen Stroich'Hrt>ofvFormulicrungen konnen weitere Bestandteile wie Wasser, Latex. Styrol-Acryiat, Polyvi- 
nylacetat und/oder Potyvmylpyfrolidon enthaiten sein. 

[0035] Welterhin kann die orltncJungsgemaB Aluminium-dotierte Fallungskieselsaure als Mattierungsmittel in Lacken 
verwendet werden. 

[0036] Als Lacke sine / B Alkydharzlacke oder sonstlge EInbrennlacke verwendbar 
35 [0037] Die folgendcn Bcispcic sollen die Erfindung naher eriautem, ohne Ihren Umfang zu beschranken. 

[0038] Die Im Standard bcschncfccne Rezeptur enthalt neben Fallungskieselsaure auch pyrogen hergestellte Kie- 
selsaure, die ebenfalls /ur Erhohung der Farbbrillanz beltragt. So wird deutlich, dass bei Verwendung der erfindungs- 
gemaBen Fallungskloscls««urc sogar ohne Zugabe von pyrogenen Kieselsauren bessere Ergebnisse erzielt werden. 

40 Beschreibung der Erfindung: 

BeispielAI - A3: 

[0039] In das FallgefafJ werden 47 kg Wasser und 16 kg Natriumsilikat (d = 1 ,35 g/cm^. Modul SIO2 : Na20 = 3.3) 
45 gegeben und das Gemisch unior Ruhrcn auf 75 ^'C ertiitzt. In diese Failvoriage wird in 30 min Schwefelsaure (50 %, 
d = 1 .340 g/cm^) mit einer Gcschwmdigkcil von 41 .2 ml/min zudosiert. Gleichzeitig werden in dieser ersten Fallstufe 
ub r eine zwelte Zugabeslellc Alumimumsulfat (d = 1 .284 g/cm^, 7.38 Gew.-%) zudosiert. Nach 25 MInuten Falldauer 
wird das Scheraggregat (DispaK-RcrtMori zugeschaltet. Kurz nach Ende der Saurezugabe beginnt die Kieselsaure 
auszuflocken. Die Saure/ufuhr fctoibt (lir 60 min unterbrochen (Wartestufe). Danach erfolgt die weitere Saurezugabe 
50 mit 47.2 ml/min uber eincn Zc tra jm von weiteren 35 min bei gleichzelttger Zugabe von Aluminiumsulfat. Danach weist 
die entstandene Kieselsau'csjspenswn einen pH-Wert von 3.4 und einen Feststoffgehalt von 73.5 g/1 auf. Das Scher- 
aggregat wird ausgcschaltct 

[0040] Die Suspension wird iibor eine Filterpresse gegeben und sulfatfrei gewaschen. Der Fllterkuchen wird spriih- 
getrocknet und das Pulvcr w»fd auf einen dgQ-Wert von 10.5 bis 11.5 ^m vemriahlen und anschlieBend gesichtet. 
55 [0041] Das getrocknete P^rcdukt ^at folgende physlkalisch-chemischen Eigenschaften: 
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. Bezeichung 


Einh it 


Beispiel A1 


Beispiel A2 


Vergleichsbeispl tA3 


Al2{S04)3-L6sung 


[1] 


0 


0,26 


2.25 


Oosfergeschw. 


[ml/min] 


0 






pH 




6.0 


7.1 


6.4 


Spez. Oberflache 


[m2/g] 


280 


315 


305 


DBP-Aufnahme 


[g/100g] 


320 


310 


240 


Slampfdichte 


[g/i] 


70 


70 


110 


KorngroBenverteilung (Malvern 




dio 


tim] 


5.1 


4.8 


4.7 




tim] 


11.4 


11.0 


10.1 


CI90 


Qtm] 


21.2 


20.7 


18.3 


Al203-Gehalt 


[%] 


0 


0.5 


3.8 



20 



B tspiel B1 - B3 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



[0042] Es erfolgt die FormuMerung von Streichfarben auf reiner Kleselsaurebasis mit 16 % bzw. auch 14 % bis 18 
% F slsloffgehall. Die Messung der Viskositat nach Brookfield erfolgt bel 5, 10, 20, 50 und 100 Upm 1 Tag nach dem 
Ansetzen der Strek:hfarben. Das Streichen der hergestellten Streichfarben erfolgt auf Standard- Rohpapier mit an- 
schlieOendemTrocknen und Kalandrieren der Paplerproben. Die Durchfuhrung des Printtestes im Vierfarbdruck erfolgt 
mittels HP Deskjet 550 C und Epson Stylus Color 800. 

[0043] Die Gesamtbewertung beinhaltet die Einarbeitbarkeit, das Abstreichverhalten, die Strichhaftung, das Auf- 
saugvcrhattcn und die Bcdruckbarkeit. 

[0044] Zur Herstellung der beispielsweisen tnkjet-Strichfarben, insbesondere der Standardrezeptur, werden 30 Telle 
Polyvlnylalkohol (PVA) in der Gesamtwassermenge vorgelegt und bei 95 ''C gelost. AnschlieBend wird die Kieselsaure 
Oder die Kieselsauremischung (gefallte und pyrogene Kieselsaure) bei 1000 Upm eingearbeltet und dann bei 3000 
Upm 30 Minuten dispergiert. 

[0045] Die Streichfarben werden nicht wie ubiich mit Additiven und Co-Bindem versetzt. Die Streichfarben rezeptur 
wurde nicht welter auf optimale Elgenschaften hin verbessert. Streichfarbenrezepturen fur unterschiedllche Medien 
werden unteranderem in derTechnlschen Infonnation Nr. 1212 von Degussa-Huls, Geschaftsbereich FP, angegeben. 
Die erfindungsgemaBe Verwendung der Fallungskieselsauren kann auf andere Rezepturen ubertragen werden. 
[0046] Das Streichen der Probe erfolgt mittels Dow-Coater bei 50 m/min blattweise (DIN A4). Die im Dow-Tun- 
neltrockner getrockneten Papiere werden mittels Kalander bei 9 bar/45 °C satiniert. 

Die Papiere wurden mittels HP 550 C und mittels Epson Stylus Color 800 im Viertarbdruckmodus bedruckt. 



Bezeichung 


Einiieit 


Beispiel B1 


Beispiel B2 


Vegleichsbeispiel B3 


Standardrezeptur 


Fallungskieseisaure 


Beispiel A1 


Beispiel A2 


Beispiel A3 


Sip. 30/MOX 170 


Feststoffgehalt 


[g/i] 


14 


16 


18 


15 


Viskositat 
(Brookfield) nach 
Aufruhren 
fmPa*sl 


5 Upm 


10240 


6880 


720 


360 


10 Upm 


5680 


4520 


640 


420 


20 Upm 


3180 


3000 


640 


385 


50 Upm 


1620 


1830 


680 


300 


100 Upm 


1030 


1315 


680 


250 


Haftung des Strichs 




mittel 


mlnel 


mittel 


gut 


Glatte des Strichs 




mittel - rau 


mittel 


glatt 


glatt - mittel 
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B wertung des Bedruckbarkelt mittels HP 550 C 



[00471 



Bezeichung 


Einheit 


Beispiel 

D 1 


Beispiel 

Da 


Vergleichsbeispiel 
B3 


Standardrezeptur 


Farbiniensitat 


Magenta/Gelb/ 
Cyan 


3+ 


1 


3+ 


2 


Schwarz 


2- 


2+ 


2- 


2 


Punktscharfe 


Schwarz in Farbe 


2 


2+ 


2+ 


3 


Ubergange 


Farbe in Farbe 


1 


1 


1 


1 


Punktscharfe 


Schwarzdruck 


2- 


2+ 


2- 


2 




Schwarzkonturen 


2+ 


2+ 


2+ 


3- 


Halbton 




1- 


1 


1 


2+ 


Summe 
Bewertung 




14 


10 


13,25 


15,25 


Bewertung des Bedruckbarkelt mittels Epson Stylus Color 800 
[0048] 


Bezeichung 


Einheit 


Beispiel 
B1 


Beispiel 
B2 


Vergleichsbeispiei 
B3 


Standardrezeptur 


Farblntensitat 


Magenta/Gelb/ 

Cyan 


2- 


2+ 


2+ 


2 


Schwarz 


1- 


1 




2+ 


Punktscharfe 


Schwarz in Farbe 


2+ 


1 




2 


Ubergange 


Farbe in Farbe 


1- 


1 




1 


Punktscharfe 


Schwarz dmck 


1- 


1 




2+ 




Schwarzkonturen 


1- 


1 




2+ 


Halbton 




1- 


1 




1- 


Summe 
Bewertung 




11,75 


7,75 


7,75 


11,75 



[0049] Die Gesamtbewertung der VIskositat, des Striches und der Bedruckbarkelt zeigt den Vorteil der erfindungs- 
gemaBen Alumlnium-dotierten Fallungskieselsaure hinslchtlich deren Verwendung in Inkjet-Medien auf. 
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Patentansp rtiche 



1. Aluminium-dotierte Fallungskieselsauren. 
dadurch gek nnzeichnet, 

5 dass die Kieselsaurepartikel eine BET-Oberflache von uber 300 m^/g aufweisen und das Aluminium gleichmaQig 

in den Kiesetsaurepartikein verteilt 1st. 

2. Aluminium-dotierte Fallungskieselsauren nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

10 dass die Fallungskieselsaure mit AI2O3 dotiert ist. 

3. Aluminium-dotierte Fallungskieselsauren nach Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzetchnet, 

dass die dolierte Kieselsaure einen AlgOg-Gehalt von 0,05 bis 0,5 Gew.-% aufweist. 



15 



\, Aluminium-dotierte Fallungskieselsauren nach Anspruch 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die dolierten Kieselsaurepartikel eine mittlere TeilchengroBe von kleiner 15 \vm aufweisen. 

20 5. Aluminium-dotierte Fallungskieselsaure nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die dotierte Kieselsaure eine DBP-Aufnahme von 500 bis 200 g/100 g aufweist. 

6. Vcrfahrcn zur Hcrstellung von aluminiumdotierter Fallungskieselsaure, 
25 dadurch gekennzeichnet, 

dass nacheinander 

a) eine Mischung aus Wasser und Natriumsilikat auf 70 bis 86 «C erhitzt und mit Schwefelsaure bis zur Neu- 
tralisation der Haltte des Natriumsilikats versetzt wird, 
30 b) die Mischung 30 bis 120 Minuten altert, 

c) die Mischung durch Zugabe von Schwefelsaure auf einen pH-Wert von 3,0 bis 7,0 eingestellt wird, 

d) die Mischung filtriert und der Filterkuchen gewaschen wird, 

e) der gewaschene Filterkuchen spruhgetrocknet und/oder vemnahlen wird, mit der MaRgabe. das In den 
Verfahrensschritten a und/oder c eine Aluminiumsalzlosung zudosiert wird, die Fallungskieselsaure eine 

35 BET-Oberflache von uber 300 m2/g aufweist und das Aluminium gleichmassig in den Kieselsaurepartikel ver- 

teilt ist. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

40 dass die Aluminiumsalzlosung in Verfahrenschritt a) vor der Schwefelsaure zu der Mischung aus Wasser und 

Natriumsilikat gegeben wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

45 dass die Aluminiumsalzlosung kontinuierlich wahrend der Verfahrensschritte a) und/oder c) zudosiert wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass die Aluminiumsalzlosung in Verfahrensschritt c) vor der Zugabe der Schwefelsaure zudosiert wird. 

50 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 6 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet, 

dass mindestens einer oder mehrere der Verfahrensschritte a, b und c unter Scherung durchgefuhrt wird. 

55 11. Verwendung der aluminiumdotierten Fallungskieselsauren nach einem der Anspruche 1 bis 5 In Papier. Folien. 
Leinwanden. 

12. Venwendung der aluminiumdotierten Fallungskieselsauren nach einem der Anspruche 1 bis5 als Mattiemngsmittel 
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fur Lacke. 



13. Streichfarbenformulterung fur Papier, enthaltend Polyvlnylalkohol und aluminiumdotierte Fallungskleselsaure mit 
einer BET-Oberflache von uber 300 m^/g, wobei das Aluminium gleichmaQlg in den Kleselsaurepartikeln vertellt 
5 1st, in Fomn einer Suspension mit einem Feststoffgehalt von 10 bis 30 Gew.-%. 
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